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(54) Copolymeres utilises comme dispersant ameliorant la resistance a I'eau des films de 
compositions aqueuses chargees et/ou pigmentees ainsi que les compositions les 
contenant 



a represente le pourcentage en poids, par 
rapport aii poids total des monomeres, du monomere A 
et est compris, bornes incluses, entre 40 et 60 

b represente le pourcentage en poids, par 
rapport au poids total des monomeres, du monomere B 
et est compris, bornes incluses, entre 25 et 45 

c represente le pourcentage en poids, par 
rapport au poids total des monomeres, du monomere C 
et est compris, bornes incluses, entre 0 et 20 
comme dispersant de charges et/ou pigments mineraux 
dans des compositions aqueuses hautement chargees 
et/ou pigmentees, apportant une resistance a I'eau ac- 
crue des films sees ou en cours de sechage desdites 
compositions. 

Crepis, enduits, peintures aqueuses et sauces 
d'enduction contenant ledit copolymere. 
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(57) Utilisation de copolymeres fabriques en emul- 
sion aqueuse de viscosity specifique inferieure ou egale 
a 15, qui donnent une solution homogene, limpide a 
trouble en milieu neutre ou alcalin et de formule gene- 
rale (I): 

-iAh—iBjrr-iC^r- 

dans laquelie 

A represente I'acide acryiique ou methacryli- 

que, 

B represente le styrene ou ses derives tels 
que I'alpha methylstyrene ou le vinyl toluene 

C represente lesacrylates ou methacrylates 
d'alkyle possedant de 1 a 4 atomes de carbone. 



CM 
< 
00 



CL 
LU 



Printed by Jouve, 75001 PARIS (FR) 



BNS0OCID: <EP 0737728A2 J _> 



EP 0 737 728 A2 

D scription 

L'invention a pour objet I'utilisation de copolymeres fabriques en emulsion aqueuse a base d'acide acrylique ou 
methacrylique, de styrene et/ou de ses derives, ainsi qu'eventuellement d'esters d'alkyle en C-, a C 4 des acides acryli- 
5 ques et/ou methacryliques, comme dispersant pour milieux aqueux de charges minerales et/ou de pigments mineraux 
apportant une resistance a I'eau accrue des films sees ou en cours de sechage des compositions aqueuses chargees 
et/ou pigmentees. 

L'invention concerne egalement les compositions aqueuses chargees et/ou pigmentees contenant lesdits copo- 
lymeres solubles en milieu alcalin telles que par exemple les peintures aqueuses mates interieures ou les peintures 
10 aqueuses exterieures d'impermeabilisation ou bien encore les enduits, les crepis, et autres compositions comprenant 
de haute teneur en charges et/ou pigments mineraux. 

Jusqu'a present, les dispersants hydrosolubles utilises pour la defloculation dans les formulations a base de pig- 
ments ou de charges, se subdivisent en deux families differentes: 

*5 - La premiere comprend les dispersants acryliques de bas poids moleculaire generalement obtenus par polymeri- 
sation radicalaire en solution dont les avantages principaux sont une grande efficacite dispersante e'est-a-dire la 
possibility d'empater avec une energie mecanique moderee de grandes quantites de pigments mineraux et/ou 
charges minerales dans un faible volume d'eau contenant le dispersant et une bonne stabilite de viscosite de la 
formulation obtenue aussi bien dans le temps qu'en temperature mais dont I'inconvenient majeur est une forte 

20 hydrophilie conduisant a une grande sensibilite a I'eau des formulations appliquees en cours et apres sechage. 

Ce phenomene est particulierement mis en evidence dans les formulations de peinture par les tests de resistance 
a I'abrasion humide sur film sec (DIN 53778) et de pulverisation d'eau sur film fraichement applique. 

La deuxieme famille est constitute de dispersants de type vinylique obtenus en polymerisation radicalaire dont 
25 les plus connus sont les copolymeres diisobutylene-anhydride maleique qui conferent aux formulations en cours 

et apres sechage, une meilleure resistance a I'eau, mise en evidence notamment en peinture, par les tests de 
resistance a I'abrasion humide sur film sec (DIN 53778) et de pulverisation d'eau sur film fraichement applique 
mais dont les inconvenients majeurs sont une efficacite dispersante mediocre et une mauvaise stabilite rheologique 
des formulations obtenues aussi bien dans le temps qu'en temperature. 

30 

Ainsi jusqu'a present, I'homme de Tart se trouve toujours confronts au probleme de n'avoir a sa disposition que 
des compositions ne le satisfaisant pas totalement. Ainsi les compositions aqueuses chargees et/ou pigmentees dont 
il dispose et qui sont stables dans le temps et en temperature forment des films qui, appliques comme revetement, 
ont une grande sensibilite a I'eau en cours et apres sechage ce qui a entre autre pour consequence, ou bien une 

35 mauvaise lavabilite en ce qui concerne les revetements interieurs, ou bien une mauvaise resistance aux intemperies 
et notamment aux chutes de pluie survenant precocemment apres I'application en ce qui concerne les revetements 
exterieurs. Ceci peut se traduire par exemple par un delavage pour les films minces tels que les films de peintures 
mates exterieures. D'autre part, I'homme de I'art dispose egalement a ce jour de compositions aqueuses chargees et/ 
ou pigmentees dont les films appliques comme revetement sont relativement insensibles a I'eau mais dont les rheo- 

40 logies sont instables dans le temps et en temperature. Ceci se traduit alors essentiellement par une augmentation des 
viscosites Brookfield ayant pour inconvenient de changer les caracteristiques d'application telles que par exemple le 
chargement du rouleau ou de la brosse, le tendu de la peinture resultant pour Putilisateur en des difficultes d'application 
sur ie support, en une plus grande difficulty a melanger de fagon homogene ces peintures avec les pates pigmentaires 
necessaires a la mise a la teinte finale, ou bien encore en I'impossibilite de prelever la peinture dans son emballage 

45 de par sa gelification. 

II a maintenant ete decouvert que I'utilisation de copolymeres fabriques en emulsion aqueuse de viscosite speci- 
fique inferieure ou egale a 15 qui donnent une solution homogene, limpide a trouble, en milieu neutre ou alcalin et de 
formule generale (I): 

50 



dans laquelle 

55 

A represente I'acide acrylique ou methacrylique, 

B represente le styrene ou ses derives tels que I'alpha methylstyrene ou le vinyl toluene et autres 
C represente les acrylates ou methacrylates d'alkyle possedant de 1 a 4 atomes de carbone. 
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a represente le pourcentage en poids, par rapport au poids total des monomeres, du monomere A et est 
compris, bornes incluses, entre 40 et 60 

b represente le pourcentage en poids, par rapport au poids total des monomeres, du monomere B et est 
compris, bornes incluses, entre 25 et 45 
5 c represente le pourcentage en poids, par rapport au poids total des monomeres, du monomere C et est 

compris, bornes incluses, entre 0 et 20 

apporte une resistance a I'eau accrue des compositions chargees et/ou pigmentees tout en conservant un tres bon 
eft et dispersant 

10 Ainsi Tun des buts de I'invention consiste en ['utilisation, dans des compositions aqueuses chargees et/ou pigmen- 

tees, d'un copolymere vinylique - acrylique de formule generale (I) obtenu par les procedes bien connus de polymeri- 
sation radicalaire en emulsion aqueuse, ayant une bonne efficacite dispersante, et permettant d'obtenir des formula- 
tions dotees d'une faible sensibilite a I'eau et d'une bonne stabilite rheologique aussi bien dans le temps qu'en tem- 
perature. 

15 Un deuxieme but de ['invention est de fournirdes compositions aqueuses chargees et/ou pigmentees contenant 

0,1 % a 0,8 % en poids sec, par rapport a la masse totale seche des charges et pigments mineraux contenus dans 
les compositions aqueuses, dudit copolymere dispersant telles que par exemple les peintures mates interieures ou 
les peintures exterieures d'impermeabilisation ou les enduits ou les crepis ou bien encore toute composition compre- 
nant une haute teneur en charge et/ou pigment mineraux c'est-a-dire comprenant des quantites proches par valeur 

zo jpferieure ou superieure des quantites maximales de pigments et/ou de charges que le liant present dans la formulation 
est capable d'enrober. 

Ainsi, alors que Part anterieur decrit pour Pessentiel Putilisation, comme dispersant, de polymeres acryliques de 
bas poids moleculaire generalernent obtenus par les procedes de polymerisation radicalaire en solution, ne conferant 
pas une resistance a I'eau convenable pour Putilisateur, I'invention s'en distingue par Putilisation, comme dispersant 
?s conferant une resistance a I'eau satisfaisante pour le consommateur, de copolymeres de formule generale (I): 



30 

dans laquelle 

A represente I'acide acrylique ou methacrylique, 

B represente le styrene ou ses derives tels que Palpha methylstyrene ou le vinyl toluene et autres 
35 c represente les acrylates ou methacrylates d'alkyle possedant de 1 a 4 atomes de carbone. 

a represente le pourcentage en poids, par rapport au poids total des monomeres, du monomere A et est 
compris, bornes incluses, entre 40 et 60 

b represente le pourcentage en poids, par rapport au poids total des monomeres, du monomere B et est 
4 o compris, bornes incluses, entre 25 et 45 

c represente le pourcentage en poids, par rapport au poids total des monomeres, du monomere C et est 
compris, bornes incluses, entre 0 et 20. 

Ces copolymeres resultent de la co polymerisation d'au moins deux motifs monomeriques definis ci<Jessus selon 
45 les procedes connus de la polymerisation radicalaire en emulsion directe en presence d'initiateurs tels que les peroxy- 
des et les persels, par exemple Peau oxygenee, Phydroperoxyde de tertiobutyle, les persulfates de sodium, de potas- 
sium, d'ammonium, d'agents reducteurs tels que Phypophosphite de sodium, I'acide hypophosphoreux, le metabisulfite 
de sodium et de regulateurs de poids moleculaires appropries tels que par exemple les alkylmercaptans comme I'oc- 
tanethiol, le decanethiol, le n-dodecanethiol, le tertiododecylmercaptan ou bien encore par exemple les acides mer- 
50 capto-acetique, mercapto-propionique, mercapto-valerique, mercapto-benzoTque, mercapto-succinique ou bien enco- 
re mercapto-isophtalique ou leurs alkylesters. 

Des la fin de la polymerisation, les copolymeres acides en emulsion aqueuse sont recueillis et peuvent, seton 
I'invention, etre mis en oeuvre sous cette forme ou sous une forme partiellement neutralisee a condition d'etre neutra- 
lises in situ dans la formulation par un compose alcalin present dans la dite formulation avant Pintroduction des charges 
55 et/ou pigments. 

I Is peuvent egalement etre totalement neutralises par des agents de neutralisation tels que par exemple la potasse, 
la soude ou Pammoniaque pour etre mis en oeuvre, selon I'invention, sous une forme totalement neutralisee. 

Cette neutralisation peut s'accompagner d'une hydrolyse partielle ou totale de Pester acrylique ou methacrylique. 
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Les copolymeres fabriques en emulsion aqueuse destines a etre utilises dans ('application selon ('invention comme 
dispersant apportant de la resistance a I'eau accrue des films sees ou en cours de sechage sont des copolymeres de 
formule generate ((), qui donnent une solution homogene, limpide a trouble en milieu neutre ou alcalin et ont une 
viscosite specifique inferieure ou egale a 15. 
s La viscosite specifique des copolymeres selectionnes, qui est symbolisee par la lettre "ry" est determinee de la 

maniere suivante : 

On prepare une solution de copolymere sous forme de sel sodique par dissolution de 20 g du copolymere sec dans 
un litre d'un solvant compose d'un melange eau-tetrahydrofurane dans un rapport volumique 1 -1 . 

Puis, on mesure avec un viscosimetre capillaire du type UBBELOHDE de constante k = 0,01 cStoke/s et de limite 
10 de mesure 1 ,2 a 10 cStoke place dans un bain thermostate a 25°C le temps d'ecoulement d'un volume donne de la 
solution precitee contenant le copolymere alcalin , ainsi que le temps d'ecoulement du meme volume de solvant de- 
pourvu dudit copolymere. II est alors possible de definir la viscosite specifique " n " grace a la relation suivante : 

_ (Temps d'ecoulement de la solution de copolymere) - (Temps d'ecoulement du solvant) 
is ri ~ (Temps d'ecoulement du solvant) 

La quantite de copolymeres fabriques en emulsion aqueuse destines a etre utilises, selon invention , comme 
dispersant apportant de la resistance a I'eau des films sees ou en cours de sechage, est comprise entre 0,1 % et 0,8% 
en poids sec desdits copolymeres par rapport a la masse totale seche des charges et pigments mineraux contenus 

20 dans les compositions aqueuses chargees et/ou pigmentees. 

L'invention concerne egalement les compositions aqueuses chargees et/ou pigmentees contenant le copolymere 
dispersant apportant la resistance a I'eau. Ces compositions aqueuses chargees et/ou pigmentees, selon l'invention, 
contiennent comme constituants principaux, de I'eau, des charges et/ou des pigments mineraux tels que les carbonates 
de calcium d'origine naturelle ou synthetique, le carbonate de magnesium, le carbonate de zinc, les sels mixtes de 

25 magnesium et de calcium tels que les dolomies, la chaux, la magnesie, le sulfate de baryum, les sulfates de calcium, 
les hydroxydes de magnesium, d'aluminium, la silice, la wollastonite, les argiles et autres silico-alumineux tels que les 
kaolins, les silico-magnesiens tels que le talc, le mica, les oxydes metelliques tels que par exemple I'oxyde de zinc, 
les oxydes de fer, I'oxyde de titane, un ou plusieurs Hants naturels ou synthe^iques, I'agent dispersant apportant la 
resistance a I'eau et eventuellement des adjuvants aussi divers que des agents de coalescence, des epaississants, 

so des biocides, des tensio-actifs, des anti-mousses ou autres. 

Ces compositions aqueuses chargees et/ou pigmentees, selon l'invention, sont des compositions aqueuses de 
revetement hautement chargees et/ou pigmentees telles que des sauces d'enduction parmi lesquelles les sauces de 
couchage papetiere ou les sauces d'enduction pour textile, des crepis, des enduits. des peintures aqueuses et plus 
particulierement des peintures aqueuses mates interieures ou des peintures aqueuses exterieures d'impermeabilisa- 

35 tion. 

La portee et I'interet de l'invention seront mieux percus grace aux exemples suivants qui ne sauraient presenter 
un caractere limitatif. 

EXEMPLE 1: 

40 

Cet exemple concerne I'utilisation de divers dispersants dans une peinture aqueuse mate interieure pour evaluer 
leur efficacitedispersante et leurcapacite d'accroitre la resistance a I'eau des films sees e'est-a-dire evaluer la stability 
rheologique et la resistance a I'eau des diverses peintures mates interieures obtenues. 

Pour tous les essais, a I'exception de I'essai temoin, nous rajoutons sous agitation 0,12 % en poids sec du dis- 
45 persant teste, par rapport au poids total d'une meme formulation peinture aqueuse mate, dans un recipient contenant 
deja 160 g d'eau et 1 g d'ammoniaque a 28 %. 

Apres quelques secondes d'agitation suivant I'introduction du copolymere dispersant dans I'eau ammoniaquee, 
on introduit successivement les autres constituants de la dite peinture aqueuse mate qui sont : 



50 2g d'un biocide commercialise par la societe RIEDEL DE HAEN sous le nom de MERGAL K6N 

1 g d'un antimousse commercialise par la societe BYK sous le nom de BYK 034 

41 g de rutile commercialise par la societe THANN et MULHOUSE sous le nom RL 68 

327,9 g de carbonate de calcium naturel commercialise par la societe OMYA sous le nom DURCAL 2 

21 5,2 g de carbonate de calcium naturel commercialise par la societe OMYA sous le nom HYDROCARB 

55 82 g d'un liant styrene-acrylique en dispersion commercialise par la societe RHONE-POULENC sous le 
nom de RHODOPAS DS 910 

10,2 g de monoethylene glycol 

10,2 g de White Spirit 
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1 ,3 g d'ammoniaque a 28 % 

1 3,6 g d'un epaississant commercialise par COATEX sous le norn VISCOATEX 46 

qsp 1000 g en eau. 

5 Les divers dispersants testes sont : 

Essai n° 1 : 

Cet essai est I'essai temoin dans lequel aucun agent dispersant n'est rajoute. 

10 

Essai n° 2 : 

Cet essai illustre I'art anterieur et met en oeuvre un acide polyacrylique neutralise totalement par de la soude et 
vendu par COATEX sous le nom COATEX P50. 

15 

Essai n° 3 : 

Cet essai illustre I'art anterieur et met en oeuvre un copolymere diisobutylene-anhydride maleique neutralise to- 
talement par de la soude et vendu par la societe ROHM & HAAS sous le nom OROTAN 731 . 

20 

Essai n° 4 : 

Cet essai illustre I'art anterieur et met en oeuvre un copolymere diisobutylene-anhydride malei'que neutralise to- 
talement parde la soude et vendu par la societe RHONE-POULENC sous le nom SOPROPHOR T36. 

25 

Essai n° 5 : 

Cet essai illustre I'invention et met en oeuvre un dispersant de viscosite specifique egale a 12 et compost de : 

30 - 44,0 % en poids d'acide methacrylique 
40,5 % en poids de styrene 
1 5,5 % en poids d'acrylate de butyle 

Essai n° 6 : 

35 

Cet essai illustre I'invention et met en oeuvre un dispersant de meme composition monomerique que celui de 
I'essai n° 5 mais de viscosite specifique egale a 0,22. 

Essai n° 7 : 

40 

Cet essai illustre I'invention et met en oeuvre un dispersant de meme composition monomerique que celui de 
I'essai n° 5 mais de viscosite specifique egale a 0,15. 

Essai n° 8 : 

45 

Cet essai illustre I'invention et met en oeuvre un dispersant de viscosite specifique egale a 0,20 et compose de : 

50,0 % en poids d'acide methacrylique 
36,3 % en poids de styrene 
50 - 13,7 % en poids de methacrylate de butyle saponifie par de la potasse en fin de polymerisation 

Essai n° 9 : 

Cet essai illustre Tinvention et met en oeuvre un dispersant de viscosite specifique egale a 0,45 et compose de : 

55 

50,0 % en poids d'acide methacrylique 

36,3 % en poids de styrene 

1 3,7 % en poids d'acrylate de butyle 
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Essai n° 10 : 

Cet essai illustre I'invention et met en oeuvre un dispersant de meme composition monomerique que celui de 
I'essai n° 9 mais de viscosite specifique egale a 0,23. 

s 

Essai n° 11 : 

Cet essai illustre I'invention et met en oeuvre un dispersant de viscosite specifique egale a 0,48 et compose de : 

io - 55,0 % en poids d'acide methacrylique 
32,6 % en poids de styrene 
1 2,4 % en poids d'acrylate de butyle 

Essai n° 12 : 

75 

Cet essai illustre ('invention et met en oeuvre un dispersant de viscosite specifique egale a 0,23 et compose de : 

60,0 % en poids d'acide methacrylique 
29,0 % en poids de styrene 
20 . 11,0 % en poids d'acrylate de butyle 

Pour chacun des precedents essais, apres quelques minutes d'agitation de la composition aqueuse ainsi realisee, 
on mesure les viscosites Brookfield des diff erentes compositions a 25°C, a 1 0 tours par minute a I'aide d'un viscosimetre 
Brookfield type RVT equipe du mobile adequat 
25 La stabilite rheologique dans le temps et en temperature des formulations est determinee par la mesure des 

viscosites Brookfield a 10 tours par minute et a 25°C de ces formulations apres un stockage sans agitation de 24 
heures a temperature ambiante, puis apres un stockage d'une semaine dans une etuve a 50°C et enfin apres un 
stockage d'un mois dans la meme etuve a 50°C. 

Au cours de la preparation des compositions des precedents essais, on procede egalement a une evaluation 
30 visuelle de la dimension du vortex present autour des I'axe d'agitation tout au long de I'ajout des charges et/ou des 
pigments mineraux ainsi que des divers additifs pour estimer la facilite a I'empatage de la composition, facilite a I'em- 
patage qui est un element constitutif de I'efficacite dispersante. 

Ainsi dans le tableau 1 regroupant tous les resultats obtenus pour les differents essais, il sera note dans la colonne 
intitulee facilite a I'empatage : 

35 

TB lorsque le vortex aura conserve une dimension et une forme constantes tout au long de Pincorporation des 
charges et/ou pigments mineraux traduisant ainsi une tres bonne fluidite de la composition obtenue 

B lorsque la dimension du vortex aura legerement diminue au cours de I'incorporation des charges et/ou pigments 
40 mineraux 

AB lorsque le vortex devient tout petit au cours de I'incorporation des charges et/ou pigments mineraux mais 
permet tout de meme une homogeneisation des divers composants de la formulation. 

45 La notation M figurant pour I'essai temoin signifie que le vortex autour de I'axe d'agitation a completement disparu 

provoquant ainsi une mauvaise homogeneisation du milieu. 

Le comportement rheologique des diverses peintures mates interieures ayant ete ainsi mesure, on procede pour 
tous les essais aux tests de resistance a I'abrasion humide sur film sec seton la norme DIN 53778, partie n° 2. 

Ce test consiste a determiner a I'aide de I'abrasimetre GARDNER modele M 105-A (homologue DIN 53778), le 
50 nombre d'aller-retours que fait une brosse calibree selon la norme DIN 53778, en frottant sur un film de peinture 
prealablement seche sur une carte LENETA et d'une epaisseur de 100 micrometres en presence d'une solution de- 
tergente pour abraser completement ce film de peinture. 

Tous ces resultats sont rassembles dans le tableau 1 suivant: 

55 
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TABLEAU 1 



5 
10 


RESISTANCE A 
L'ABRASION 
HUMIDEnombredtller- 
rctours (DIN 53778) 


8 


o o o 

s s s 






< o 








15 


M 

n 


2 


P 3 5 




20 


© 

(Xj «-» «— • 

as n 


68000 


10000 
80000 
70000 


48000 
47000 
48000 
57000 
56000 
36000 
42000 
50000 


25 


5 ^ 

£ "S 5 > 


66000 


10000 
80000 
70000 


48000 
47000 
48000 
56000 
49000 
31000 
44000 
44000 


30 


8 

all 3 

1 ? s £ 


34000 


10000 
27000 
32000 


18000 
21000 
21000 
21000 
21000 
17000 
18000 
16000 


35 














21000 


11000 
16500 
17000 


17500 

19000 

21000 

16000 

20000 

15000 

16000 ' 

17000 


40 










45 


DISPERSANTSEC 


o 


N N N 

3 3 3 


<=T © o" cT o o a* ©" 




CO 




N CO t 




50 




MOOT 


NTERIEUR 


ENTION 


55 






ART A 





BNSDOCID: <EP 0737728A2J_> 



7 



EP 0 737 728 A2 



La lecture du tableau 1 permet de constater que seules les peintures aqueuses selon I'invention presenters a la fois 
une bonne stabilite rheologique c'est-a-dire des viscosites Brookfield a 10 Tours par minute et a 25°C inferieures a 
60000 mPa.s, une facilite a I'empatage au moins assez bonnes (AB) et une bonne resistance a I'abrasion humide 
accrue et convenable pour I'utilisation c'est-a-dire resistant a plus de 1000 aller-retours de la brosse sur le film de 
peinture, cette valeur de 1000 aller-retours correspondant a une qualite de peinture lavable selon DIN 53778. 



EXEMPLE 2: 



Cet exemple concerne I'utilisation de divers dispersants dans une peinture aqueuse exterieure d'impermeabilisa- 
10 tion pour evaluer leur efficacite dispersante et leur capacite d'accroitre la resistance a I'eau des films en cours de 
sechage, c'est-a-dire que cet exemple revient a evaluer la stabilite rheologique et la resistance a I'eau par un test de 
pulverisation d'eau simulant les chutes de pluie, des diverses peintures aqueuses exterieures obtenues. 

Pour tous les essais, a I'exception de I'essai temoin, on rajoute sous agitation 0,20 % en poids sec du dispersant 
teste, par rapport au poids total d'une meme formulation peinture exterieure, dans un recipient contenant deja 62,3 g 
is d'eau et 2 g d'antimousse commercialise par la societe BYK sous le nom BYK 033. 

Apres quelques secondes d'agitation suivant I'introduction du copolymere dispersant dans I'eau additivee de I'an- 
timousse, on introduit successivement les autres constituants de la dite peinture exterieure qui sont : 



9 g d'un bactericide fongicide commercialise par les Laboratoires PHAGOGENE sous le nom de PARMETOL 

20 DF18 

5,5 g d'un epaississant polyurethanne commercialise par la societe COATEX sous le nom COATEX BR125 P 

1 ,5 g d'une alcanolamine vendue par la societe ANGUS sous le nom AMP 90 

29,0 g de propylene glycol 

1 8,9 g de mica commercialise par la societe COMPTOIR DE MINERAUX ET MATIERES PREMIERES sous le nom 

25 de MU2/1 

75,5 g de sulfate de baryum commercialise par la societe SACHTLEBEN CHEMIE sous le nom de BLANC FIXE 
MICRO 

74,0 g de talc commercialise par la societe TALC DE LUZENAC sous le nom TALC 20M 

1 95,0 g de rutile commercialise par la societe TIOXIDE sous le nom TR 92 

350,0 g d'un latex commercialise par la societe ROHM & HAAS sous le nom PRIMAL EP 5231 

69,0 g d'un pigment plastique commercialise par la societe ROHM & HAAS sous le nom de ROPAQUE OP 62 

2,0 g d'antimousse commercialise par la societe BYK sous le nom de BYK 033 

9,8 g d'un tensio-actif type nonyl-phenol oxyethyle 30 fois 

2,0 g d'un bactericide biocide commercialise par la societe PROGIVEN sous le nom BIOCIDE K10 

35 5,6 g d'un epaississant commercialise par la societe ROHM & HAAS sous le nom ACRYSOL TT 615 

10,0 g d'un plastifiant a base de tributylphosphate et qsp a 1000 g d'eau 



Les divers dispersants testes sont : 



40 Essai n° 13: 



Cet essai est I'essai temoin dans lequel aucun agent dispersant n'est rajoute. 
Essai n° 14 : 

45 

Cet essai illustre I'art anterieur et met en oeuvre un acide polyacrylique neutralise totalement par de la soude et 
vendu par COATEX sous le nom COATEX P 50. 

Essai n° 15 : 

50 

Cet essai illustre I'art anterieur et met en oeuvre un copolymere diisobutylene-anhydride maleique neutralise to- 
talement par de la soude et vendu par la societe ROHM & HAAS sous le nom OROTAN 731 . 

Essai n° 16 : 

55 

Cet essai illustre Tart anterieur et met en oeuvre un copolymere diisobutylene-anhydride maleique neutralise to- 
talement parde la soude et vendu par !a societe RHONE-POULENC sous le nom SOPROPHOR T36. 
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Essai n° 17 : 

Cet essai illustre Pinvention et met en oeuvre le meme copolymere que celui de I'essai n° 5. 
5 Essai n° 18 : 

Cet essai illustre I'invention et met en oeuvre le meme copolymere que celui de I'essai n° 6. 
Essai n° 19 : 

10 

Cet essai illustre I'invention et met en oeuvre le meme copolymere que celui de I'essai n° 7. 
Essai n° 20 : 

15 Cet essai illustre I'invention et met en oeuvre le meme copolymere que celui de I'essai n° 8. 

Essai n° 21 : 

Cet essai illustre I'invention et met en oeuvre le meme copolymere que celui de I'essai n° 9. 

20 

Essai n° 22 : 

Cet essai illustre I'invention et met en oeuvre le meme copolymere que celui de I'essai n° 10. 
25 Essai n° 23 : 

Cet essai illustre I'invention et met en oeuvre le meme copolymere que celui de I'essai n° 11. 

Les diverses peintures ainsi realisees, on procede aux mesures des viscosites Brookfield a 10 tours par minute, 
30 1 00 tours par minute et a 25°C ainsi qu'a I'estimation de la facilite d'empatage de ces divers essais avec le meme 

materiel et comme decrit dans I'exemple 1 . 

La resistance a I'eau et notamment la resistance aux chutes de pluies precoces intervenant pendant le sechage 
de la peinture aqueuse exterieure est determinee par le test de pulverisation d'eau sur film fraTchement applique. 

35 

Ce test consiste a pulveriser environ 150 ml d'eau pendant 2 minutes sur 500 cm 2 d'un film de peinture applique 
une demi-heure auparavant a la brosse a raison de 200 g/m 2 en humide sur la moitie d'une carte de contraste LENETA 
placee verticalement et a observer la formation de coulures eventuelles sur la partie inferieure de la carte LENETA 
non peinte, le tout dans des conditions de temperature et d'hygrometrie fixee. 
40 Le test est juge positif (note P sur le tableau 2 qui suit) si Ton n'observe aucune coulure sur la partie non peinte 

de la carte LENETA. 

II est juge acceptable (note A sur le tableau 2 qui suit) s'il y a quelques coulures sur la partie non peinte de la carte 
LENETA et si aucune zone de la partie peinte de la carte LENETA ne presente de motif totalement apparent. 

Enfin il est considere negatif (note N sur le tableau 2 qui suit) si des coulures de peinture apparaissent sur la partie 
45 non peinte de la carte LENETA et si des zones de la partie peinte de la carte LENETA presentent des motifs totalement 
apparents 

Tous les resultats des mesures precitees figurent dans le tableau 2 suivant. 



50 



55 
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La lecture du tableau 2 permet de constater que seules les peintures aqueuses exterieures selon I'invention presentent 
a la fois une bonne resistance a I'eau (notee A ou P) et une bonne stabilite rheologique c'est-a-dire ont apres un mois 
de stockage dans une etuve a 50°C des viscosites Brooktield a 10 tours par minute et a 25°C inferieures a 55000 
mPa.s et a 100 tours par minute et a 25°C inferieures a 16000 mPa.s. 

5 

Revendications 

1. Utilisation de copolymeres fabriques en emulsion aqueuse, qui donnent une solution homogene, limpide a trouble 
10 en milieu neutre ou alcalin, de viscosite specifique inferieure ou egale a 1 5 et de formule generale (I): 



-<A)a—(B)B— (Or- 



15 



dans laquelle 

A represente I'acide acrylique ou methacrylique, 
20 B represente le styrene ou ses derives tels que I'alpha methylstyrene ou le vinyl toluene 

C represente les acrylates ou methacrylates d'alkyle possedant de 1 a 4 atomes de carbone. 

a represente le pourcentage en poids, par rapport au poids total des monomeres, du monomere A et est 
compris, bornes incluses, entre 40 et 60 
25 b represente le pourcentage en poids, par rapport au poids total des monomeres, du monomere B et est 

compris, bornes incluses, entre 25 et 45 

c represente le pourcentage en poids, par rapport au poids total des monomeres, du monomere C et est 
compris, bornes incluses, entre 0 et 20 

30 comme dispersant de charges et/ou pigments mineraux apportant de la resistance a I'eau des films sees ou en 

cours de sechage de compositions aqueuses hautement chargees et/ou pigmentees. 

2. Utilisation de copolymeres fabriques en emulsion aqueuse selon la revendication 1 caracterisee en ce que les 
compositions aqueuses hautement chargees et/ou pigmentees sont choisies parmi les peintures aqueuses, les 

35 enduits, les crepis ou les sauces d'enduction. 

3. Utilisation de copolymeres fabriques en emulsion aqueuse selon la revendication 2 caracterisee en ce que les 
compositions aqueuses hautement chargees et/ou pigmentees sont preferentiellement des peintures aqueuses 
mates inferieures ou des peintures aqueuses exterieures d'impermeabilisation. 

40 

4. Utilisation de copolymeres fabriques en emulsion aqueuse selon Tune quelconque des revendications 1 a 3 ca- 
racterisee en ce que Ton utilise 0, 1 % a 0,8 % en poids sec dudit copolymere par rapport a la masse totale seche 
des charges et pigments mineraux contenus dans la composition aqueuse chargee et/ou pigmentee. 

45 5. Agent dispersant apportant de la resistance a I'eau des films sees ou en cours de sechage de compositions aqueu- 
ses hautement chargees et/ou pigmentees caracterise en ce qu'il consiste en I'agent copolymere fabrique en 
emulsion aqueuse tel que defini dans I'une quelconque des revendications 1 a 4. 

6. Composition aqueuse hautement chargee et/ou pigmentee contenant 0, 1 % a 0,8% en poids sec, par rapport au 
50 poids total sec des charges et pigments mineraux presents dans la composition, de I'agent dispersant selon la 

revendication 5. 

7. Composition aqueuse hautement chargee et/ou pigmentee selon la revendication 6 caracterisee en ce qu'elle est 
choisie parmi les peintures aqueuses, les enduits, les crepis, ou les sauces d'enduction. 



55 



8. Composition aqueuse hautement chargee et/ou pigmentee selon la revendication 7 caracterisee en ce qu'elle est 
une peinture aqueuse mate interieure. 
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9. Composition aqueuse hautement chargee et/ou pigmented selon la revendication 7 caracteris^e en ce qu'elle est 
une peinture aqueuse exterieure d'impermeabilisation. 

10. Composition aqueuse hautement chargee et/ou pigmentee selon la revendication 7 caracterisee en ce qu'elle est 
5 un crepis, un enduit ou une sauce d'enduction. 

10 
15 
20 
25 
30 
35 
40 
45 
50 
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